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(54) Ruckgewinnung von Salpetersdure aus Nitrierprozessen 

(57) Verfahren zum Entfernen und WiedergeNwnnen 
von Salpetersdure. Schwefelsdure und Stickoxiden aus 
den bei der Nitrieriing von Toluol oder Mononitrotoluo- 
len nach Abtrennung der NitriersSure anfallenden rohen 
Dinitrotoluole. wobei die rohen Dinitrotoluole mit einer 
verdunnten wdBrigen LOsung von Salpetersaure, 
Schwefelsaure und salpetriger Saure mehrstufig im 
Gegenstrom extrahiert werden. das Volumenvertiaitnis 
der Dinrtrotoluole zu der waBrigen LOsung jeweils 1 : 3 
bis 10 : 1 betrdgt und der wdBrlge Extrakt direkt Oder 
nach Aufkonzentrlerung in die Nitrierung zurOckgefOhrt 
wird. 
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Beschreibung 

Die voriiegende Erfindung betritft ein Verfahren 
2um Entfernen und Wiedergewinnen von Salpeter- 
sSure. Schwefelsdure und Stickoxtden aus den bei der 
Nitrierung von Toluol Oder Mononitrotoluolen (MNT) 
nach Abtrennung der Nitriersdure anfallenden rohen 
Dinitrotoluole (DNT). 

DNT wird aus Toluol in einem zweistufigen Verfah- 
ren im Gegenstrom hergestellt, wobei in den Nitriersau- 
ren stets ein UberschuB an Salpetersaure von 1,01 bis 
1.08 der benOtigten Menge vorhanden sein muB. um 
einen quamitativen Umsatz der zu nitrierenden Stoffe 
(Toluol bzw. MNT.) auf der jeweiligen Stufe zu erreichen. 
(n der erslen Nitrierstufe (MNT-Stufe) wird bei Tenfpera- 
turen zwischen 35 und 45 ^'C Toluol mil der DNT-End- 
saure aus der DNT-Stufe und frischer SalpetersSure 
selektiv zu Mh4T umgesetzt. 

Die nach beendeter Reaktion in der ersten Nitrierstufe 
anfallende Nitriersdure (MNT-Endsdure) enthalt im 
Gleichgewicht mil der organischen Phase noch 70 bis 
72 % Schwefelsaure. ca. 0,3 bis 0,7 % Salpetersaure 
und 0.4 bis 2.0 % Nitrose als HNO2. Nach Phasentren- 
nung wird die MNTEndsflure einer MNT-Endsfiurebe- 
handlung zugefOhrt. um noch die Restmenge an 
Salpetersaure. die Nitrose und das gel6ste MNT/DNT 
zu entfernen. 

Das Roh-MNT. das noch Nitrokresole. Salpetersaure. 
NiUose und andere Abbauprodukte enthalt. wird direkt 
ohne Reinigung in der zweiten Stufe mit einer frischen 
Mischsaure aus 96 % Schwefelsaure und etwa 98 % 
bzw. 63 bis 67 % Salpetersaure zum DNT umgesetzt. 
Das nach Abtrennung der Nitriersaure (DNT-Endsaure) 
anfallende Roh-DNT enthalt neben dem DNT-lsomeren- 
gemisch. aus etwa 76 % 2,4-DNT. 19.5 % 2,6-DNX 0.6 
% 2.5-DNT. 3.7 % "Ortho-lsomere" (2.3- und 3.4-DNT) 
und 0.08 % 3.5-DNT. max. 0.01 % MNT und Spuren von 
TNT (z.B. 0,02 %) noch Nitrokresde. Salpetersaure. 
Schwefelsaure und gelOstes Stickstoffdioxid (NO2) (s. 
US-Patent 4.482.769). Die Menge der im Roh-DNT 
gelOsten und suspendierten Salpetersaure, Schwefel- 
saure und Nitrose hangt von der Zusammensetzung der 
DNT-Endsaure und der Qualitat der Phasentrennung 
zwischen der DNT-Endsaure und dem Roh-DNT nach 
beendeter Umsetzung ab. Um diese Stoffe zu entfer- 
nen. wird das Roh-DNT einer Wasche zugefuhrt. 
Die wasche wird bei 60 bis 70 **C in drei Stufen durch- 
gefuhrt. wobei in der ersten Stufe (saure Wasche) mit 
Wasser alle Sauren wie (Schwefelsaure. Salpetersaure. 
Nitrose) ausgewaschen werden. In der zweiten Wasch- 
stufe (Alkaliwasche) werden mit Natriumcarbonat- 
LOsungen alle schwach sauren Stoffe wie z.B. die Nitro- 
kresole ausgewaschen. In der letzten Waschstufe wer- 
den mit Wasser die Spuren an Natriumcarbonat und 
Kresolen entfernt. 

Die mit DNT gesattigten vereinigten Abwasser aus 
der wasche des Roh-DNT sind aufgrund des hohen 
Gehahes an Sduren im Roh-DNT stets sauer und ent- 
halten je nach der Menge des Waschwassers (1 .5 - 3 



m^/DNT) im Verhaitnis zu dem gewaschenen OHV etwa 
0.2 bis 3.0 % Schwefelsaure. 1 bis 3 % Salpetersaure. 
0,1 bis 0.2 % HNO2. 0.2 bis 0.5 % DNT (je nach Tempe- 
ratur und Sauregehalt). 400 bis 800 ppm Nitrokresole 
5 und and ere Abbauprodukte aus der Oxidation der Nitro- 
kresole in der DNT-Stufe. 

Neben den toxischen NHrokresolen. die vor Abgabe des 
Abwassers In einen Vorf luter entfernt werden mussen. 
stelH auch der hohe Gehatt an Salpetersaure von 1 bis 
10 3 % und Schwefelsaure von 0.2 bis 3 % im Abwasser 
ein Problem dar. 

Sowohl die im Abwasser vorhandene Salpetersaure- 
menge als auch die in der Abfallsdure vorhandene 
Restsalpetersauremenge und Nitrose sind fOr den 

15 NitrierprozeB verloren und fallen in Abhangigkeit von 
der Behandlungsmethodik als mehr oder weniger ver- 
dunnte Salpetersaure an, die nicht unmittelbar in die 
Nitrierung zurOckgefuhrt werden kann. So wird aus 
einer MNT-Endsaure durch flush-Verdampfung im 

20 Vakuum eine dOnne Salpetersaure mit ca. 16 % Salpe- 
tersaure ertialten oder durch Strippen bei Normaldruck 
ein 2-Phasen-Gemisch mit 15 bis 30 % Salpetersaure 
und MNT/DNT als organlscher Phase erhalten. 

Vor Abgabe dieser Abwasser aus der sauren 

25 wasche des DNT bzw. aus der Reinigung der MNT- 
Endsaure in einen Vorf luter mussen nicht nur das gelO- 
ste MNT/DNT sondern auch der hohe Nitrat- und Sulfat- 
gehalt auf die gesetzlich gultigen Grenzwerte fur die 
EinleHung von Abwassern (z.B. 50 mg/m^ fur Nitrat. 

30 1200 mg fur Sulfat und CSB 175 mg O^/Q, reduziert 
werden. Dies ist nur mOglich durch eIne Beharxilung 
des /Abwassers mit Caldumhydroxid zum Zwecke der 
Abtrennung des uberschussigen Sulfats als Calcium- 
sulfat. mit nachfolgendem biologischen. Abbau des 

35 Nitrates und der organischen Belastung. 

Um diesen Verlust an Salpetersaure von ca. 8 % der fur 
die Nitrierung benOtigten Menge und damit den Auf- 
wand bei der Entfernung der Salpetersaure aus dem 
Abwasser zu reduzieren. wurde vorgeschlagen. die z.B. 

40 bei der Reinigung der MNT-Ervteaure durch eine flush- 
Verdampfung anfallende dunne Salpetersaure von ca. 
16.3 % Salpetersaure und<». 4.9 % HNO2 durch Destil- 
lation auf eine 65 %ige Salpetersaure aufzukonzentrie- 
ren. die wieder in die Nitrierung zurOckgefuhrt werden 

45 kann(EP-B-415 354). 

Wetterhin wurde versucht durch eine Wasche des 
Roh-DNT mit bis zu 10 % Wasser die im Roh-DMT gelO- 
ste bzw. suspendierte Salpetersaure, Scfiwefelsdure 
und Nitrose so zurOckzugewinnen. daB die bei dieser 

so wasche anfallende konzentrierte Waschsaure mit einer 
Dichte uber der des DNT unmittelbar in die Nitrierung 
zurOckgefuhrt werden kann (EP-B-279 312). 
Durch diese Verfahrenswelse kOnnen etwa 50 bis 72 % 
der im Roh-DNT gelOsten Salpetersaure zurOckgewon- 

55 nen werden. Mysr die noch im DNT veitoleibende 
Menge an Salpetersaure von 0.3 bis 0,6 % <3 - 6 kg/t 
DNT) gelangen weiterhin uber die Wasche ins Abwas- 
ser und stellen eine erhebliche Belastung dar. 
Zur Ruckgewinnung der Salpetersaure aus dem Roh- 
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Dm wurde ferner versucW (US-PS-4 257 986). durch 
Wasche des Roh-DNT mit einer gereinigten MNT-End- 
sdure einen Teil der Satpetersdure aus dem Roh-DNT 
zu extrahieren und anschlieBend diese mit Satpeter- 
sdure beladene MNT-Endsdure wieder in die Nttrierung 
zurOckzufuhren. Mit diesem. Verfahren kOrinen die Im 
Roh-DNT gelOste Salpetersflure und Nitrose nicht voll- 
stdndig, sondern nur entsprechend dem Verteilungs- 
gleichgewtcht fur diese Stoffe zwischen dem DNT und 
der Sdure extrahlert werden (ca. 50 - 60 % der vorhan- 
denen Salpetersdure). 

Weiterhin wurde versucht, durch Anderung der 
Nitrierbedingungen die Vertuste an Satpetersdure durch 
Extraktton mit dem Roh-DIMT bzw. die Bildung von 
Nitrose aus Satpetersdure durch Oxidation der im Roh- 
MNT enthattenen Dinitrokresole (vorwiegend 2.4-Dini- 
troparakresol) zu reduzieren. indem die N'rtrierung des 
Totuols zum MNT nicht bei ca. 70 bis 72 % sondern bel 
72 bis 76 % Schwefetsdure in der MNT-Endsdure durch- 
gefuhrt wird (EP-B-155 586). 

Durch diese Nitrierung des Toluols zum MNT in einer 
MNT-Endsdure m'rt einem Schwefelsauregehalt von ca. 
75 % werden bis zu 25 % weniger Dinitrokresol gebildet 
ats bei der Nitrierung in einer MNT-Endsdure von 70 % 
Schwefelsdure (Hanson et al, ACS Symposium Series 
No. 22. 132 (1976) Industrial and Laboratory Nitration). 

Alte diese MaBnahmen tragen dazu bei, die Vertu- 
ste an Satpetersdure bel der Nitrierung von Totuot zu 
DNT durch Austrag aus dem NitrierprozeB zu reduzie- 
ren. Aber sowohl die Wdsche des Roh-DNT nach der 
EP-B-279 312 als auch die Aufkonzentrierung der aus 
der flush-Verdampfung von MNT-Endsdure erhaltenen 
Satpetersdure nach der EP-B-415 354 fuhrt auf den 
jeweiligen Teilstufen zu einer Reduzierung des Satpe- 
tersdurevertustes. Bezogen auf den GesamtprozeB 
(Nitrierung, Endsdurebehandlung und Wdsche) werden 
immer noch Abwdsser mit hohen Nitratkonzentrationen 
erhaiten. 

Bei diesen bekannten MaBnahmen handelt es sich um 
TeiltOsungen, um den Veriust an Satpetersdure fur die 
Nitrierung und damit die Belastung des Abwassers aus 
einer DNT-Anlage mit Nitrat zu vermindern. 

Der Effindung tiegt die Aufgabe zugrunde. die 
Wdsche des Roh-DNT zur Entfernung der dartn geto- 
sten Satpetersdure. Schwefetsdure und Stickoxide so 
durchzufuhren. daB diese Sduren nahezu vottstdndig 
wiedergewonnen werden und das Abwasser nk:ht mehr 
belasten. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zum 
Entfernen und Wiedergewinnen von Satpetersdure. 
Schwefetsdure und Stickoxiden aus den bei der Nitrie- 
rung von Toluol Oder Mononitrotoluolen nach Abtren- 
nung der Nitriersdure anfaltenden rohen Dinitrototuote. 
bei den die rohen Dinitrototuote mit einer verdOnnten 
wdBrigen tjOsung von Satpetersdure. Schwefetsdure 
und salpetriger Sdure mehrstufig. insbesondere zwei- 
t>is vierstufig. im Gegenstrom extrahiert werden. da das 
Volumenverliaitnis der DInitrotoluole zu der wdBrigen 
LOsung jeweils 1 : 3 bis 10 : 1, vorzugswetse 1 : 1 bis 4 



: 1. betrdgt und der wdBrige Extrakt cfirekt Oder nach 
Aufkonzentrierung in die Nitrierung zuruckgefuhrt wird. 
In alien Extraktionsstufen wird zweckmdBig bei einer 
Temperatur Qber der Schmelztenperatur der Dlnitroto- 

5 tuole gearbeitet und die Dichte der wdBrigen LOsung 
sottte in alien Stufen anders, vorzugswelse geringer. 
sein als die der DInitrotoluole. Die verdOnnte wdBrige 
LOsung wird zweckmdBig innerhalb jeder Extraktions- 
stufe im Kreislauf gefuhrt Das gewunschte Vofumen- 

10 verhdftnis der DInitrotoluole zu der verdunrnen 
WdBrigen LOsung von Satpetersdure. Schwefelsdure 
und salpetriger Sdure IdBt sich Qber die Zugabe von 
Frischwasser in den Extraktionskreistauf der verdOnn- 
ten LOsung der letzten Extraktionsstufe einstellen. Hier- 

75 bei wird insbesondere das bei der Aufkonzentrierung 
des WdBrigen Extraktes anfallende Kondensat zuge- 
setzt. Die aus der ersten Extraktionsstufe abgezogene 
WdBrige LOsung ist ein Satpetersdure-ZSchwefetsdure- 
gemisch mit 25 bis 40 % Gesamtsdure. Diese wird 

so allein oder vorzugswelse zusammen mit der bei der 
Mononitrototuolendsdurebehandlung anfallenden Sat- 
petersdure bis zu einem Gesanrnsduregehalt von 65 %. 
berechnet als HNO3 aufkonzentriert. 

Es ist Qberraschend. daB nach dem erfindungsge- 

25 mdBen Verfahren die Satpetersdure, die Nitrose- und 
die Schwefelsdure in etwa 98 %iger Ausbeute aus dein 
Roh-DNT extrahiert werden kOnnen. well bei der 
Wdsche des Roh-DNT mit einer Sdure mit einem Salpe- 
tersdure/Schwefelsduregemisch mit 25 bis 40 % 

30 Gesamtsdure im Gleichgewlcht mit dem zu waschen- 
den DNT Satpetersdure bereits wieder in nicht zu ver- 
nachldssigenden Mengen in die organische Phase 
zurOckextrahiert wird. So wird z.B. aus 25 Gew.-%iger 
Satpetersdure im Gleichgewlcht mit DNT bei 60 **C 

35 bereits wieder soviet Satpetersdure in das f IQssige DNT 
zurOckextrahiert. daB ein DNT m'rt ca. 0.6 % an Satpe- 
tersdure erhaiten wird. 

Weiterhin ist Qberraschend. daB be'i erflndungsgemd- 
Bem Vorgehen auch das im Roh-DNT gelOste NO^ 

40 (NO2) nach der Gleichung 6NO2 — - 4HNO3 + 2NO fast 
vottstdndig als Satpetersdure zuruckgewonnen werden 
kann. Das NO2 wird also nicht erst in der alkatischen 
zweiten Waschstufe einer Wdsche von Roh-DNT aus- 
gewaschen und damit das Abwasser entlastet. Das 

45 Stickstoffmonoxid wird wie OWch aufgelangen und 
kann nach Aufoxklation auch wieder fur die Nitrierung 
genutzt werden. 

Die in der letzten Waschstufe der sauren Wdsche 
des Roh-DNT zugegebene Frischwassermenge hdngt 

so nicht nur von der gewdhlten Konzentratk>n an Sdure auf 
der ersten Waschstufe (z.B. 30 % Gesamtsdure als Sat- 
petersdure). sondern auch von der Menge und dem 
Verhditnis der im Roh-DNT gelOsten Satpeter- 
sdure/Schwefelsdure/N02 ab. 

55 Zur Aufrechterhaltung des Verhdttnisses von DNT zur 
WdBrigen LOsung innerhalb der einzelnen Waschstufen 
wird nach Phasentrennung DtsTT/Waschsdure die abge- 
trennte Waschsdure in die Waschstufe zuruckgefuhrt 
und nur der UberschuB in die ndchste Waschstufe ein- 
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gespeist. 

Das aus der WSsche mit einer Tenperatur von 65 bis 75 
•C aWaufende Salpetersfture-ZSchwefelsSuregerrusch 
von ca. 30 bis 40 % Gesamtsdure ist mit DMT gesdttigt 
und kann entweder direkt Oder nach einer weiteren Auf- 
konzentrierung auf einen Sfluregehalt von bis zu 65 % 
Gesamtsdure getrennt Oder zusammen mit dem bei der 
Strippung von MNT-Endsaure erhaltenen Gemisch aus 
dunner Salpetersflure (15-30 %) und MNT/DNT in den 
NitrierprozeB zuruckgefuhrt werden. 
Eine weitere MOglichkeit der ROckfOhrung der Wasch- 
sdure aus der Wdsche des Roh-DNT und des bei der 
Strippung von MMT-EndsSure erhaltenen Gemisches 
aus dunner Salpetersdure und MNT/DNT besteht darin, 
beide gemeinsam so aufzukonzentrieren, daB ein Sflu- 
regemisch aus Schwefelsaure und SalpetersSure mit 
einer Kbnzentration von 50 bis 60 % GesamtsSure 
erhahen wird. das gleichfalls zusammen mrt dem 
MNT/DNT aus der Strq^pung der MNT-Endsdure in die 
NItrierung auf .der MNT-Stufe zuruckgefOhrt werden 
kann. Nur noch die Salpetersdure. die aus der DNT- 
Wasche in die zwerte Waschstule in die Wasche mit 
Alkali gelangt, trSgt somit noch zur Abwasserbelastung 
bei. 

Durch diese MaBnahmen wird nicht nur die Beiastung 
des /^bwassers aus einer vollstandigen Wdsche des 
Roh-DNT mit Satpetersdure von etwa 1 bis 3 % auf 200 
bis 500 ppm bzw. von etwa 20 bis 35 kg Nitrat und 
Nitrit/Tonne DNT auf 300 bis 700 g Nitrat und Nitrit/t 
DNT gesenkt. sondern auch der fOr eine vollstdndige 
Nitrierung in den einzelnen Nitrierstufen notwendige 
UberschuB an Salpetersdure, der z.T mit dem Roh- 
DNT ausgetragen wird und die durch Oxidation der 
Nitrokresole auf der DNT-Stufe verbrauchte Salpeter- 
sdure, die als Nitrose mit der MNT-Endsdure aus der 
Nitrierung ausgetragen wird. werden so wiedergewon- 
nen und fOr die Nitrierung nutzbar gemacht. 
Die Wdsche wird erfindungsgemdB in mehreren im 
Gegenstrom geschalteten Waschstufen durchgefuhrt. 
Mindestens zwei Waschstufen sind nOtig. um ein AiDlau- 
fen des Salpelersdure-ZSchwefelsduregemisches von 
30 bis 40 % Gesamtsdure als Salpetersdure und eine 
ROckgewinnung von mindestens 95 % der mit dem 
Roh-DNT in das Abwasser ausgetragenen HNO3 und 
Nitrose zu erreichen. 

Als Waschapparat kann jede zu einer Gegenstromwd- 
sche geeignete Vorrichtung eingesetzt werden. Bevor- 
zugt wird die Wdsche in Mixer/Settlern durchgefuhrt 
werden, wie sie z.B. in der DE-B-1 1 35 425 beschrieben 
sind. 

Die Produklqualitdt des gewaschenen Roh-DNT wird 
durch die ROckfOhrung des Waschextraktes aus der 
sauren Wdsche in die Nitrierung nicht verdndert. 

Beispiei 

3400 kg/h rohes DNT wird nach Abtrennung von 
der DNT-Endsdure in der sauren Wdsche bei einer 
Temperatur obeitialb des Schmelzpunktes des DNT- 



Isomerengemisches (60 - 75 **C) in zwei Extraktionsstu- 
fen mit verdunnten wdBrigen LOsungen Schwefelsdure, 
salpetriger Sdure (H2SO4/HNO3/HNO2) gewaschen. 
Das unbehandette Roh-DNT mit einem Gehalt von ca. 
5 8.9 kg Schwefelsdure pro Tonne DNT. ca. 17.5 kg Sal- 
petersdure pro Tonne und ca. 9.3 kg Stickstoffdioxid pro 
Tonne wird in der ersten Extraktionsstufe rrdt einer 
Waschsdure der Zusammensetzung 6,25 % Schwefel- 
sdure. 17.06 % Salpetersdure und 0.42 % HNO2 im 
10 Volumenverhdltnis 1 : 1 DNT : Waschsdure gewaschen. 
Gleichzeitig wird aus der zweiten Extraktionsstufe soviel 
Waschsdure mit geringerer Sdurekonzentration als in 
der ersten Extraktionsstufe zugefuhrt, daB sich die Kon- 
zentration der Sduren in der ersten Extraktionsstufe 
15 nicht dndert. 

In der zweiten Extraktionsstufe wird gleichfalls im Pha- 
senverhdltnis 1 : 1 mit einer Waschsdure mit der Kon- 
zentration gewaschen, mit der diese Waschsdure aus 
der zweiten Waschstufe in die erste Waschstufe abge- 
20 geben wird. Gleichzeitig wird in die Waschstufe soviel 
Frischwasser eingespeist. daB sich die Konzentration 
der Sduren in der Waschsdure durch Extraktion von 
Sdure aus dem DNT nicht dndert 
Die Menge des Frischwassers. das auf der letzten 
25 Extraktionsstufe eingespeist wird, wird so gewdhlt. daB 
die Konzentrationen der Waschsdure in der ersten 
Extraktionsstufe im Kbntakt mrt dem zu waschenden 
DNT die fOr diese Waschsdure festgelegte Sdurestdrke 
nicht Qberschritten bzw. die festgelegte Dichte nicht ver- 
so dndert wird. 

Um das gewOnschte Volumenverhdltnis in jeder 
Waschstufe von 1 : 1 aufrechtzuerhalten, wird die aus 
dem Scheideteil eines Mixer Settlers nach Trennung der 
Phasen ablaufende Waschsdure wieder zuruck in den 
35 Waschteil als Waschsdure eingespeist. 

Der OberschuB an Waschsdure in jeder Extraktk^ns- 
stufe. der durch stdndige ZufOhrung von verdOnnter 
Waschsdure aus der vorhergehenden Extraktionsstufe 
Oder beim letzten Extraklionswdscher durch Einspeisen 
40 von Wasser oder Destiltat (mit Spuren an HNO3. HNO2 
und H2SO4) aus der Auf konzentrierung der Wasch- 
sdure aus der ersten Waschstufe erhalten wird. wird in 
die vorhergehende Extraktionsstufe eingespeist 
Die aus der ersten Extraktionsstufe abf lieBende Wasch- 
45 sdure mit einem Gehalt an 6.25 % H2SO4. 17,06 % 
HNO3 und 0,42 % HNO2. die mit DNT/MNT entspre- 
chend der Temperatur der Wdsche gesdttigt ist, wird 
entweder direkt in die Nitrierung gegeben oder in einer 
Destillationseinrichtung von 23.73 Gew.-% separat oder 
so zusamnnen mit dem Brudenkondensat (bestehend aus 
ca. 20 - 30 % HNO3. ca. 0 - 2 % Schwefelsdure und 
einem MNT/DNT-Gemisch) aus der Reinigung der MNT- 
Endsdure auf eine Sdurekonzentration von max. 65 % 
Gesamtsdure. als Salpetersdure bestimmt. aufkonzen- 
55 triert. 

Die aus der /Vufkonzentrierung ablaufende Sdure von 
max. 65 % Gesamtsdure wird gleichfalls in die Nitrie- 
rung zurOckgefOhrt. Das anfallende Desttllat mit ca. 0.3 
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bis 0,8 % an SSure. vonwiegend SatpetersSure. wtrd als 
W^schsdure indie Extraktionswasche zuruckgefuhrl 

Nach Veriassen der letzten Waschstufe waren cfie 
im Roh-DNT enthaltenen stickstoffhahigen Sfiuren 
{HNO3 und HNO2) 2U ca. 98 % in die VVSaschsduren der 
Gegenstronriwasche extrahiert und standen damit fur 
die ROckfuhrung in die Nitrierung zur VerfOgung. 

Patentanspruche 

1 . Verfahren zum Entfernen und Wiedergewinnen von 
Salpetersaure. Schwefelsflure und Stickaxtden aus 
den bei der Nitrierung von Toluol Oder Mononitroto- 
luolen nach Abtrennung der Nitriersdure anfallen- 
den rohen Dinitrotoluole, dadurch gekennzeichnet. 
daB die rohen Dinitrotoluole mit einer verdunnten 
waBrigen L6sung von Salpetersaure. Schwefel- 
sdure und salpetriger Saure mehrstuf ig Im Gegen- 
strom extrahiert werden. wobei das 
Volumenverhaitnis der Dinitrotoluole zu der wdBri- 
gen LOsung jeweils 1 : 3 bis 10 : 1 betrdgt und daB 
der waBrige Extrakt direkt oder nach Aufkonzentrie* 
rung in die Nitrierung zurOckgefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 . dadurch gekennzeich- 
net daB das Volumenverhaitnis der rohen Dinitroto- 
luole zu der waBrigen LOsung 1 : 1 bis 4 : 1 betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch 
gekennzeichnet. daB zweibis vierstufig extrahiert 
wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet. daB die verdOnnte waB- 
rige LOsung innerhalb jeder Extraktionsstufe Im 
Kreislauf gef Qhrt wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4. 
dadurch gekennzeichnet. daB die Dichte der waBri- 
gen LOsung in alien Stufen anders ist als die der 
Dinitrotoluole. 

6. Verfahren nach Anspruch 5. dadurch gekennzeich- 
net. daB die Dichte der waBrigen LOsung jeweils 
geringer ist als die der Dinitrotoluole. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB in alien Extraktions- 
stufen bei einer Temperatur Ober der Schmelztem- 
peratur der Dinitrotoluole gearbeitet wird. 

8. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet. daB das bei der Aufkon- 
zentrierung anfallende Kondensat dem Extraktions- 
kreislauf der verdunnten LOsung der letzten 
Extraktionsstufe zugesetzt wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8. 
dadurch gekennzeichnet daB die waBrige LOsung 



t^s zu einem Gesamtsauregehatt von 65 %, 
t>erechnet als HNO3. konzentriert wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, 
5 dadurch gekennzeichnet, daB die aus der ersten 
Extraktionsstufe abgezogene waBrige L^ung, 
zusammen mit der bei der Mononitrotoluot-Endsau- 
rebehandlung anfallenden Salpetersaure enthal- 
tenden LOsung aufkonzentriert wird. 
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